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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date: 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'analyse de contrdle \/iA...I P-k.-l ..Zj^JPI 






„iSfc^ 



Demande faite par : {jS..^.V..9 • 

N° d'echantillon concerne : Ij.....q!Z..J^....^^!1^ 

Nature du milieu biologique : , (/..J^.].Mt^. 



^^i^^^^i^^i^^^^^ 




Lieu de destockaae Chambre froide JS Congelateur D n°...cJi£.^.. 

Conditions de stockage -80°C D -20°C D +4"'C ^ 

Destockaae des flacons A 1$, BO 

Date :l.J.../.«^.../.?'?ftJ- Heure : jj... h...^..O ' Operateur : .....^O..'... 

Svsteme : VersapakD Berllnger'S^ Autre D U° : ...^....^.2.S7....</Z'J. 

Conformite par rapport au proces verbal de controle antidopaae : Oui □ Non D 

Intearite des scelles : Gui^lBs, Non D 

Validation de^ conformite de rechantilion (Signatur$is): Ci/U)/1 




Tej^oin indepgnd^t 




Expert 




A\iiA>e^ 



A 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-CE-01 
Version : E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UlSfE ANALYSE DE 

CGNTROLE 



Date :/44"/fl2(.../l^t Heure : ./M... h...S.4. Operateur : ....^.;^,. 

Localisation : salle n^ ......£f..f2...L....- 

N° du flacon : ...(\..(.t(^..lf. 17 . 

Volume : .■.■.5J..rnL 

(si le milieu est congele attendre sa decongelatlon pour mesurer le volume) 



Validation de^ouverture du sceljig (Signatures) : 







Date ; / / Heure : h Operateur: ... 

Svsteme : Versapak D Berlinger D Autre Q 

N° de flacon : N° de scelle : 

Volume restant : 

Lieu de stockaae Chambre froide D Congelateur D n° 

Conditions de'stockaae -80°cn -20°C D +4°C D 

Stockaae de la remis sous scelle 

Date : / / Heure : h Operateur : 

Validation de la remise sous sceil6 (Signatures) : 



Laboratoire 


Temoin independant 


Expert 


Autre 











Cet enregistrement est a archlver dans le dossier analytiquede la contre expertise. 



I 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-05 A 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRAGABBLITE DES FLAGONS A ETB 



N<* de Serie : 
Receptio n et Stockaqe avant enreaistrement fsi necessaire'>! 



Reception par 


Date et Heure 


Stockage 


Heure 






- 


- 



Stockaqe aores enreoistrement ! 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 



















Ctiaine de possession des flacons A; 



Echantillon A 82S427 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 
09h30 


49/10 


CH-FR.5 (-20°C) 


Destockage pour renumerotatiori 


16/04/2007 




CH-FR.1 (+4°C) 


Stockage apr^s nouvelle numerotation 


17/04/2007 
llh25 


01 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n°2 puis 
restockage 


18/04/2007 
10h30 


01 


Saile 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n^S puis 
restockage 


19/04/2007 
llh20 


10 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n''4 


19/04/2007 
llh35 


26 


Salle 004 
(ambiant) 


Ouverture des scelies 


19/04/2007 
llh40 


26 


Salle 004 
(ambiant) 


Mise en tube pour confirmation IRMS 
(EC31) 



Chaine de possession des flacons B: 



Echantillon 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 



















Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il n'y a pas depositifou dans le dossier positif. 



I 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES AtlQUOTES A ET B 



Chatne de possession des aliauotes A; 



N° de Serie : 



Echantillon A 825427 



Date 


Aliquote(s) 


Code. 
opSrateur 


Etape 


Remarques 


19/04/2007 
12h05 


Aliquote EC31 


26 


Preparation jusqu'a 
acetylation 


Confirmation IRMS(EC31) 


20/04/2007 
9hl5 


Allqupte EC31 


26 


Fin de preparation 




20/04/2007 
18h30 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 




21/04/2007 
09h45 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Reprise pour analyses 
IRMS 




21/04/2007 
12h58 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


26 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME 2 


Absence 

d'appauvrissement 
isotopique significatif 























Chatne de possession des aliauotes B; 



EchantiHon 



Date 


Aliquote(s} 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 























Cet enregistrement est a conserver dans le dossier de la serie s'il n'y a pas de positif ou dans le dossier positif. L 



LNDD 1496 



• It 



















1^- 



■I V 










/ ■■■? A-^^^ ^*^ 












i> 
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ENREGISTREMENT 



Code: 

Version : 

Date: 



E-RECAP-01 

J 

09/06/2006 



FICHE RECAPITULATIVE DES ANALYSES PRESENTEES 




N" de laboratoire : 
Produit(s) confirme(s) 
pH mesur6 en conf : 



J,r>*J-H^ .^^.^rdr^y^^ •^'^ 



e.\ 



Densite affichee en conf : M -'^^^ 
Refractometre n° : 
* Densite corrigee : 



X 



,/t.Q^(^ 



Essai n° : 

t 

Mode operatoire de preparation 
Mode op6ratoire d'analyse : 
CG/SM(SCAN) 
CL/SM 
IMM 



EC 


h\ 




M-EX- 


^ 




M-AN- 


■sZa^ 



Q^ 



T\ CG/SM (SIM) [~2 CG/SM2 . 
CL/SM2 [^ CI7SM3 
EPO: H I CG/C/IRMS 



Version : 
Version : | A-ltL 
CG/SM3 .. [~~| 

cL/uv n~i 

Cytometrie 




Essai n° : 

Mode op6ratoire de preparation : 

Mode operatoire d'analyse : 

CG/SM (SIM) 
CL/SM (SIM) □ CL/SM2 
Concentration estim6e; \ 
* Concentration corrigee : 



M-EX- 



M-AN- 



CL/SM3 



Version 
Version 
CG/SM (SCAN) 
"1 CL/UV 



Essai n° • 

.j^ode. operatoire de preparation 
Mode operatoire d'analyse : 

CG/rsD r 







. .•'^'^•tf* ■" - l,*^-/"^ ." ' 




M-AN- 



CG/SM (SM) 



-^- Version: 
Version : 
CG/SM (SCAN) 



IMM 



Concentration mesur6e: 
♦Seuil corrig6 : 




ES02 -BBS (CG-SM) 
ES02C-EPH (CG/SM) 
ES03 -CD (CL/SM) | 
ES04 -H (CG/SM) 
ES03C -LCH (CL/SM)[ 



ES08-HES (CG/SM) [ 

ES08B-PS[ 

ES03B ^LCH (CL/SM/SM)[ 

ES05 -MS2 (CG/SM/SM)[ 



ES06 
ES07 


-IMM 
-EPO 




ESSO] 


-HBOCs 


ESS02 - TS 


1 



Code operateur de I'analyste : iQ 
Date et paraphe : !iX\k\'\ 



C^ 



Code operateur du responsable : ^ O 
Date et paraphe ;=.S:*^/o)i^ |o^ 



Hors portee d'accr6ditation ; | | 

Raison ou numero d'6cart de la declaration en hers port6e : 




Cet enregjstrement est a arch iver dans le dos sie r de confirmation 
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INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date: 17/01/2006 

1 / 2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 

GC/C/IRMS 



Appareil utilisable : 



ISOPRIME MICROMASS- GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extraction : M-EX-24 

Mode operatoire de preparation du Mix Acetate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: - GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre effectuee avant I'analyse GG/C/IRMS 

Mode operatoire de depouillement : -GC/MS: M-RDP-05 

- GC/C/IRMS: " M-DP-31 
Depouiller I'analyse GC/MS avanf d'effectuer I'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 

1 9 JAN. 2006 



00 



LNDO 



Traiter simultanement 



un blanc urinaire 
un aliquot echantillon 



Q 
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INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
■ GC/C/IRMS 



ActioB 


Personne concernee 


Date 


Signature 


redige par 


Cynthia MONGONGU 


13/01/2006 


jiUg^ 


verifi6 par 


Corinne BUISSON 


16/01/2006 


■■^■■"'™\jr- —3 


verifie par 


Aur^lie LAURENT 


17/01/2006 


--^i^j^fe 


r 


approuve par 


Jacques DECEAURBT7, 


17/01/2006 






./J"^ 


-" 


1 


lEVOLUnONS 


/.// 





N° Version 


Motif 


Date 


1 


Creation du document. 


03/06/2002 


A 


Acceptation du projet passage en version A 


31/10/2002 


B 


Revision biennale 


24/01/2005 


C 


Ajout d'une extraction sur Gilson 


28/10/2005 


D 


Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05). 
Ajout de M-RDP-05. 


17/01/2006 





^ 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GG/C/IRMS 



Documents utilises : E-TE-03C, I-VOL-01, J-EX-06, 1-EX-07, 1-EX-08etI-TRAC-03C 
Remplir la fiche de preparation - confinnation / centre expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 
Op6rations Materiel R6actifs et produits 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaser le sumageant dans tube 
prelablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



J 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiterjusqu'a dissolution complete | 



Ajouter 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



HydrolyserlhOOa55°C 



Centrifugation 5 minutes 1 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prdalablemeht identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



2 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohitl -5ml 
Cones Biohit 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



CartouchesBond Elut CI 8 500mg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain a sec a 60°C 

Disperisette 

Vortex 
Compte goutte 

Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 

Centrifugeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut CI 8 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 60°C 



APPLICABLE le 
^ 9 JAN. 2006 



ASSURANCE QUAUTg 

LNDD 




Azote 

Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



p-glucuronidase 
Chambre froide k +4°C 



Azote 



? 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 

les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 

Ajouter 500 ^1 d'acetonitrile dans 

les autres tubes et agiter 10s avant 

de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
500^1 d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



3 



Ajouter 50 nl de pyridine 
Ajouter 50 jil d'anhydride acetique 



Keprendre par rotation 16g^re du 

tube en position quasi hqrizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Deriver le tube bien ferme IhOO 

^ 60°Cou laisser 
une nuit a temperature ambiante 



Materiel 

Pipettmande 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec a 60°C 

Pipettman de 50 nl - C6nes Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 



Evaporation a sec . | Bain a sec a 60°C 



Ajouter 1 mi d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes. 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extrairc sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-08 



Evaporation a sec des fractions 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



R6actifs et produits 

Acdtonitrile 



Ac^tonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 




r\^ 



a 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



3 



LNDD 1502 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/0 1/2006 

3/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR QC/r/TRMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Ajouter 200 \i] d'acetonitrile 



Reprendre par rotation legere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 
prealablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



Reactifs et produits 



Seringue Hamilton de 50 ^l ou de 100 Androstanoi acetate H67 200 ng/ul 
^il selon le volume ajoute 



Pipettman reglable de 200 nl 
Cones Greiner 



Centrifugeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 nl 
ou vials en verre de l.Sm] 
selon le volume 



Sertir et Agiter 10 secondes"~~| Capsules a sertir - Vortex 



Acetonitrile 




Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 jil ou 1 ml Hexane 



a 



Apres analyse GC/MS : 



R6ajustement du SI si necessaire 

(Cf.l-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de lliexane 
(Cf I-VOL-01) 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 nl Androstanoi achate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 }il selon le volume ajoute 



Bain a sec a 60°C Azote 

Pipettman reglable de 200 |il ou 1 ml Hexane 



Capsules a sertir - Vortex 



> 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

4/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Aur61ie LAURENT 




Jacques DE CEAURRIZ 



N° Version 



1 



B 



J^ 



Motif 



Creation du document. 



Date 



Modification des quantit6s de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
' 'importance de la rotation des tubes 



A ->Passage de projet en document valide 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle jfraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 



03/06/2002 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fi:action d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/C/IRMS 



17/01/2006 



OOf®*^ 



M 
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Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilisee: 



IrmsO.spe 

13.30min 

Kimble 16xl00mm 

Bond Elut C18 Varian 50Gmg/3mI 



^SORANGEQUAirrfe 
LNDD 




Documents utilises: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION DES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol 

Voie 2 : Eau.ultrapure .:- 

Voie 3 : Acetonitrile 

Voie 4 : Rien 

Voie 5 : Rien 

Voie 6 : Rien 

Voie? : Rien 

Voie 8 : Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 resteht a I'air libre 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les pages eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches , 

L'ordre de passage est le suivant: 
Blanc urinaire 1 
Echantillpn 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Pour lancer. I'extraction, voir I-N-02. 



Jh 
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Codification : I-EX -06 
Version : C 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION PES PRINCIPALESETAPES DE L'EXTRACTION : 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (mymin) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rin^age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rin(;age canule Methanol 


Canule 


2 


20 





J^ 
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Codification : 1-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 
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PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuvd par 



Personne concem^e 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DECEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



A 



B 



Motif 



Creation du doctiment. 



Accejjtation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 

homogen^isation titre , ajout I-M-02 et I-N-02 



06/02/2006 



Z0^^ 




A 
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Codification : I-EX -07 
Version : D 
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DEUXIEME EXTBIACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Duree d' extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise 
Type de cartouche utilisee : 



Irmslte.spe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut Ci8 Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANtS 



ASSURANCE QUAUTt 
LNDD 



Voie 1 : 


Methanol 


Voie 2 : 


: Eauultrapure 


Voie 3 : 


Acetonitrile ' 


Voie 4: 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie 6 : 


Rien 


Voie 7: 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 




£1 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 

2. LANCEMENT DE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes 13x1 00mm inserts 
dans les tubes 16x1 OOirnn. 

L'ordre de passage est le suivant : - 

Blanc urinaire 1 tube 1 

Blanc urinaire 1 tube 2 

Blanc urinaire 1 .... 

Echantillon 1 tube 1 

Echantillon 1 tube 2 

Echantillon 1 .... 

Blanc urinaire 2 tube 1 

Blanc urinaire 2 tube 2 

Blanc urinaire 2 .... 



J^ 
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Codification : I-EX -07 
Version : D 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer I'extraction selon I-N-02. 



3. DESCRIPTION PES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit 
(ml/min) 


Gonditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


4 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


4 


10 


Chargement Echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


2 


4 


Preparation du melange 20% 


Ac6tonitrile/Eau ultrapure 


Mixer 


0.8 / 3.2 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 20/80 


Poubelle 


4 


2 


Preparation du melange 30% 


Acetonitrile/ Eau ultrapure 


Mixer 


0.6 /L4 


30 


Lavage 


Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 


Poubelle 


2 


2 


Sechage 


1 minute 


Elution 


Acetonitrile 


Fraction 1 


4 


2 


Rin9agecanule 


Eau ultrapure 


Canule 


4 


20 


Rin9age canute 


Methanol 


Canule 


4 


20 




)0 
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DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redigepar 



verifiepar 



approuve par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



N" Version 



1_ 

A 




Jacques DE CEAURRIZ 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 
Revision biennale 

changement des volumes de lavage et d'61ution 
Reajustement de I'extraction 



R^ajustement de I'extraction 

D:homog6neisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



W 




J1 
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TROISDEME EXTRACTION StJR PHASE SOLIDE(SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Appfcation : 


irmsZte.spe 


Duree d'extraction pour un tube ; 


41,3 min 


Tube utilise : 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche utilisee : 


Baker Ci8 


Volume de k cartouche : 


500 mg / 3 ml 



1 - DISPOSITION DES SOLVANTS 



Voie 1 : 


M6thanol 


Voie2: 


H2O (ultrapure) 


Voie 3: 


Acetonitrile ■ 


Voie 4: 


Rien 


Voie 5: 


Rien 


Voie 6: 


Rien 


Voie 7-: 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent k lair libra. 



ASSURANCE OUALITE 
LNDD 







2- LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Efibctuer les purges eau, air et soh'ant si necessaire (cf I-M-02) 
Lancer fextractbn sebn I-N-02 

Posidoimer a droite les tubes a extraire et a gauche tes tubes 61uats.- 

Utiliser te gros rack, disposer au niveau des receinls les tubes 13x100 mm inseres dans des tubes 

1 6x1 00 mm et placer ks echantObns dans lordre suivant : 



J^ 
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TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echaitflbns 



Blanc urinaire 1 



Espace Hbre 



Espace fibre 



Echantilfonl 



Tubes des recueils 



Blanc urinaire 1 faction F 1 (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



Blanc urinaire 1 fraction F2 (Keto) 



Blanc urinaire 1 fraction F3 (Dbl) 



Espace Kbre 



Espace libre 



Echantilbn 1 fraction F 1 (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



EchantiUon 1 Fraction F2 (K6to) 



EcbantiBon 1 Fraction F3 (DioI| 



Placer ks cartouches en laissant deux intervalles de Ibre entre chaqiie cartouche et cliquer 
ensuite surRUN MONITOR puis sur RUN du module choisL 



3 -EXTRACTION SUR CARTOUCHF, : 




c,ow\^ 


^^^Hv- 


Etape 


Soivant 


Re cue U 


Volume (ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionnement cobnne 


MeOH 


Poubelle 


5 


10 


Conditionnement cobnne 


H2O 


Poubelle 


5 


10 


Chargement echantilfon 


Reprise at CN-H2O 50/50 


PoubeEe 


2,5 


4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 30/70 


Poubelle 


6 


2 


Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 . 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


PoubeDe 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 


30 


EbtionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1/1 


30 


ElutbnFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5 / 1.5 


30 


ElutionF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


Poubelle 


3,2 


2 


ElutionF3 


CH3CN 


Fractions . 


4 


2 


Rinpage Canute 


H2O 


Canute 


2 


30 


Lavage 


MeOH 


Poubelle 


2 


30 
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TRdlSIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



Persoffiffe'coitceTrnjee" -■.' 







redigepar 



Cynthia MONGONGU 



08/09/2005 



verifie par 



Caroline BASTEEN 



08/09/2005 



verifie par 



Adeline MOLINA 



08/09/2005 



approuv6 par 



Jacques DE CEAURRIZ 



08/09/2005 



EVGLUT5QSS 



N*" Version 


Motif 


Date 


1 


Creation du document. 


30/04/2002 


A 


Acceptation du proj et passage en version A 


02/10/2002 


B 


Revision biennale 

analyse d'une troisieme fi:action 


31/08/2004 


C 


Elimination d'une interference dans la fraction Fl - Changement titre 
pour homogen6isation 


08/09/2005 




£1 



oto 



LNDD 1513 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon : 



A 1^ vrsv 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de l'6chantillon : Date : 



.-»'=? I'-'-n Heure: jui^o 



Prised'essai: 



Volume: 



1t>r- -TuL 



Heure: 



_JUHU.O 



Paraphe: 



?ffi^ 





Date 


■ Appareil 


Temperature en °C 


Valeur lue 


Paraphe 


pH 


-*'tlS'^ 


pHmetn°: }- 


■ -^.^ 


-<5,o^ 


€^^ 


Densite 


^niMi':^ 


Refract n° : Z 




^.Oc^' 


tiSx^ 



Blanc urinaire ; 



Pool If 



Density ; 



^.■^2> 



. Prise d'essai : 



_>ft mL 



Paraphe ; 



1&^ 



Preparation de I'echantiUon 




Identification du materiel utilise 



*DLU: date limite dhitilisation 



Rapid Trace: /Ijnfi-O 



Bain a sec (BSE) :^Xi 



Code du tampon : sftif .f TsgRpfe.LO 

DLU*de]apGlu:L^«.Q 

Etuven'':^- 



RapidTrace:RJi<lp 



Paraphe 



%^^ 



-i^s^ 



r^ 



^T 



ifiu^JCKHHRrrl 



^J 
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Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date : 17/01/2006 
2/4 



FIGHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Evaporation 



Stockage a 
4°C 



Ac6tylation 



Stockage k 
'4°C 



Evaporation. 



Stockage k 
4''C 



Ajout SI, 
Mise en vial 



Date 



^nwi^ 






-A9(UO 



Heure de debut 



^"gHjLo 



Recup6r6 a 



Ji^"*^, 




/^^R 



^.-KJiHjCi 



Identification du materiel utilis6 



Bain a sec (BSE) :'^^ 



DLU* Anhydride acetique 5^Jl*-^c>§ 
DLU* Pyridine v.^juC^-'^^^ 
Bain a gee (BSE) : 



ou Temperature ambiante 



Bain a sec (BSE): ^^ 



Rapid Trace : Cxi n^> 



Paraphe 



^Q^^ 



za>^ 



2€a=uC 



2i2a^ 



-^^He<r 



Code du SI (0,2mg/inL) : H67- 




Bain k sec (BSE):"nV 



LieuLCByEE.-4- 



2^>^ 



Analyse par CG/MS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume SI (pi) 


5 


Jbo 


i 


Volume hexane (|il) 


.^so 


keo 


L/-30 



J^ 
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Version : G 
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FICHE DE SUIVIDES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Reprie par 
Hexaie 



Inject'on 
CG/^vlS 



Ajoatdu SI si 
n6cesaire 



Date 



>fwrt 



M^\ 



.^am 



M\^0- 



Heure de debut 



^u^-^ 



Recupere k 






Identification du materiel utilise 



^vcHfr:) 









.A\»\x:> 



U^Htilf 




.MSD-22_ 



Code du SI (200ng/fiL) : H67- 



Paraphe 



^ST 



22ivp 



I^^ 



Autres operations (dilution, reinjection...) 



Operation 


Date 


Heure de debut 


Recuper6a 


Identification du materiel utilis6 


Paraphe 
















■ ;• 






















r-/.:. ■.■■:.-x.T- ■ ■ •' 


•■:-■'-■■•■ .•—-■-• -■^• 


-. — ■ .■.v.*..-;'.;.^=t--3»iyT-ti«sy.T 


tl- -.-..s; -.i.V -_•■ ■- ;.• 


-.-,.. - - , ^...., - .- .. . ■ -,■ it v5-5f-T- 


.^sv«irty *-.' -r 




































• 



Analyse par GC/C/IRMS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume total SI prelev6 (fxl) 


M 


To 


^ 


Volume final hexane (fil) 


GD 


G-.SO 


35- 



o25 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GG/C/IRMS 



Operation 



Reprise par 
Hexane 



Injection 
GC/C/IRMS 



Date 



Mi^\a 



?^\^\% 



Heure de debut 



^M'^^ 



\J^'*^ 



R6cup6r6 a 







Identification du materiel utilise 



ISOPRIME X 



Paraphe 



^s:r 



;2eb^ 



Autres operations (concentration, dilution, r^injection...) 



J-i^T— I WP*' 



Operation 


Date 


Heure de debut 


R6cuper6a 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 




















- 
















































■ - 






tfv •- .• , - . . . 






it -J .f ,— h ^vijiKl — - •■ 


.'. r ■' J. '.'.'•" ~ ■ 


. .-A , .j*:f j! 



























Hearts n" ; 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de Vechantillon 



(^U 
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MODE OPERATOmE 


Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETAl K ET DU MIX CAL ACETATE 


1. Preparation du Mix Achate pour la GC/MS: 

Operations Mattel 


R^actif et produits 


Prelever IGO \i\. de la solution Mix 

Ac6tate 
et transferer dans un vial k insert 


Vials en verre avec insert 
300^1 


Solution Mix Acetate 
(CH-Fr.l) 




Bain a sec ^ 60°C 




Evaporer k sec 


Azote 






Reprendre dans 1 00 nl d'hexane 


Pipettman r^gleage de 100 \x\ 
CSnes Greiner 


Hexane 








Sertir 
Agiterau vortex 


Capsules k sertir 
Vortex . 


.fN>X^\\#^^ 


2. Preparation du Mix Cal Ac^tat 


e pour la GC/C/IRMS: 


^OW^"^ 


Operations 


Matdriel 


Reactifet produits 


Prelever 50 |il de la solution Mix 

Cal Acetate 
et transferrer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 




] Bain a sec a 60°C 




Evaporer a sec 


Azote 






Reprendre dans 50 nl d'hexane 


Pipettman r^gleable de 100 n 
Cones Greiner 


I Hexane 






Sertir 
A^ter au vortex 


Capsules a sertir 
Vortex 





Ar^— ' '" ■> r".^ le 



i V5 MAI 2006 



L 



bb] 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



2^ 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 
Version : B 
Date :09/05/2006 
2/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



^m 



yersopne'icoacjernee. 



Date 




rddigepar 



Cynthia MONGONGU 



09/05/2006 



v6rifi6par 



verifi6 par 



Corinne BUISSON 



09/05/2006 



Aurelie LAURENT 



09/05/2006 



approuve par 



Jacques DE CEAURRIZ 



09/05/2006 



^ ^ /y^^^ 



N" Version 




Motif 


// 


Date 


A 


er6ation du document ^ 


17/01/2006 


B 


ajout du mix cal acetate 


09/05/2006 




o^Q 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version: A 
Date :28/10/2005 
1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diam^tre interne: 
Epaisseur du film: 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume inject6: 
Solvants de riQ9age ALS: 



CONDITIONS GC; 

Temperature initiale: 
Gradient de temperature: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 

30m 

0.25mm 

0.25 fim 



Splitless (insert splitless) 
280<'C 

ini 

Solvant A: Acdtonitrile 
SolvantB: Hexane 



Temperature finale: 

Temps d'analyse: 

Temps d'6quilibrage de la colonrie: 

Pression constante: 

Temperature de la ligne de transfert 

CONDITIONS SM: 

Solvent delay: 
Temperature quad: 
Temperature Soxux»: . 
Fichier tune: 
Mode d'acquisition: 




#a 



70°C pendant 1 min 

70-^270°Ca30<*C/min 

270''C.pendant 12 min 

270->300''C^.10°C/min 

300°C pendant 3 min 

25.67 min 

0.5 min 

Ajuster le SI k 10,7 min (+/-0.5min) 

300°C 



9niin 

ISO^'C 

230°C 

Autotune 

Full scan 50-550 uma 



•e? 



LNDD 1521 



LNDD 



MODE OPERATOIRE 
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ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALrTAUVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ET DE SES PRECURSEURS 




N° Version 


Motif 


Date 


A 


Creation du document 


28/10/2005 




COfv 



M 



LNDD 1522 



Sequence Name: C : \MSDChem\l\sequ'ence\2007 \Avril07\2004 . S 
Comment : 

Operator: 26 

Data Path: D:\MSD22\2007\AVRIL07\2004\ 
Top Pre-Seq Cmd : 

Instrument Control Pre-Seq Cmd: 
Data Analysis Pre-Seq Cmd: 

Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 





Line 




Sampl 


e Name/M: 


isc' Info 




1) 


Calibration 
Datafile 
Method 


1 


2004MixA 
MAN 5 2 


cOl 






2) 


Calibration 
Datafile 
Method 


2. 


2004MixA 
MAN 52 


c02 






3) 


Blank 


3 


BlulF3 


MAN 5 2 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


4 25f3 


MAN 52 


A 825425 


F3 


5) 


Blank 


5 


B1U1F2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


425f2 


MAN 52 


A 825425 


F2 


7) 


Blank 


7 


BlulFl 


MAN 5 2 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


8 


4 25F1 


MAN 52 


A 825425 


Fl 


9) 


Blank 


9 


Blu2F3 


MAN 52 


Blu 2 F3 




10) 


Sample 


10 


4 27f3 


MAN 52 


A 825427 


F3 


11) 


Blank 


11 


Blu2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


427F2 


MAN 52 


A 8 2 5427 


F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


427F1 


MAN 52 


A 825427 


Fl 



-i^qiicnco vtirin6c par : ^'^sQ.. 
icmarquiiS : 



••*•*««•**»• 



; ^: '. ■?:^>**^feSflaiSi»!rjr>«*>*fc'*»- ^r^*^ ■?-'«; i. ^.f V 



•^»^i>"^.^■r^I.••r^•^J.Jl><^^s4JirtJtftav.S.i>«^•^K»^l(t;+5* •*•■•>.'-. 



Last Modified: Thu Apr 19 14:04:12 2007 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2004\2004MIxAc01.D 

Data File Name 2004MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 12:30 
Acq. IVIethod File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Misclnfo Mix Acetate 002 50ng injects 



id- 



JL 



r<^ 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Signal 


Taraet Response 


5a Androstanol Ac 


10.69 




258 


11,067,727. 


Etioctiolanolone AC 


14.30 


1.339 


272 


18,825.488 


Androsterone AC 


14.57 


1.364 


272 


31,039,631 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.13 • 


1.416 


256 . 


18,669,368 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.51 


1.451 


316 


23,483.844 


11 KetoEtiociiolanolone AC 


16.98 


1.589 


271 


23,997.600 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.05 


■ 1.783 


284 


22.429.591 



IVI2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 




"- • i-SaAndr-sstaRetftG--**/;^ 


=?rn'S5a9^^*^='^r!- 


-^,„.^44,^92«954 , ,. 


. .-1.QZife.-itite, 


fw. 


Etiochiolanolone AC 


257 


12.266,677 


65.2 




Androsterone AC 


257 


13.633,738 


43.9 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


16,278,907 


87.2 




5a Androstan 3a 17b diot diAC 


241 


14,721,038 


62.7 




11 KetoEtiociiolanolone AC 


191 


20.377,486 


84.9 




5b Preanan 3a 20a diol diAC 


2?9 


13,0P1,366 


58.0 





"^,"; ''tT.'^^^'^~^'"i*^'^^' 



MS signal 



Name 


02 sianal 


Q2ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


6,411,911 


57.9 


Etiocholanolone AC 


201 


7.794,081 


41.4 


Androsterone AC 


218 


9,864,713 


31.8 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


14,720,217 


78.8 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


12,186,584 


51.9 


1 1 KetoEtiociiolanolone AC 


286 


13,970,419 


58.2 


5b Preanan 3a 20a did diAC 


344 


5,990,158 


26.7 
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D:\IVIsd22\20071Avrll07\2004\2004MixAc01.D 



5a Androstanol AC 




■acmsTtsr— 



Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 



t saw«afnjj. '~ 



V tHn 73 !' E^? -^t SttuflMiZASS'i 



■iv>;.'^ — Jat;— ^ 





f*.^ »^."' 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


..»«» 


•H taa ll5rE5&!«:l5r 5s5=S2S?.VS 


™" 


h m 


i ii' 


.J.j^... ^ - /ftmUtfbJsJSrtSt-' v •■-J»"--'5-' 


L '•"•• '*'" ■•"■"• "•*^* ••'" '••" *"■" "•"■ ■*""" '*'"' 



11 KetoEtiocholanolone AC 




SbPregnan 3a 20a diol diAC 
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hA 



LNDD 1525 



D:\Msd22\2007\Avrll07\2004\2004MixAc02.D 

Data File Name 2004MixAc02.D 

. Data File Path D:\Msd22\2007\Avrll07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 1 3:02 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 1 00 
Vial Number 2 

Misc Info Mix Acetate 002 lOOng injecte 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal im) 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b An.drostan 3a 17b die! dlAC 

5a Androstan 3a 17b dio! dlAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preonan 3a 20a diol rilAC 



Ret Time 



10.67 
14.31 
14.58 
15.13 
15.51 
17.01 
19.07 



Rel Ret Time 



1.341 
1.366 
1.417 
1.453 
1.594 
1.787 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



22,101.558 
38.854,788 
65.176,527 
39,251,208 
50.911,040 
50.492.412 
48.041.412 



IV12 signal 



•Tiap^^-r»»>>-"! 



Name 



-. -5sA.actasstanol AC- .*=^ 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20ai diol dlAC 



Q1 signal Q1 Response Q1 Ratio 



257 ■ 25.110,254 • 64.6 

257 28,748.428 44.1 

316 . 34.813,101 88.7 

241 -30,641,043 60.2 

191 42.675,165 84.5 

269 27.596.161 57.4 



"■t*4."h:iTf-ijos-'- 



MS signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


12,747,543 


57.7 . 


Etiocholanolone AC 


201 


15.453,599 


39.8 


Androsterone AC 


218 


20.331.177 


31.2 


5b Androstan 3a 176 diol diAC 


241 


30.404.237 


77.5 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


25,769.520 


50.6 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


29,773.428 


59.0 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 


12,847,7?8 


26.7 



BBBBB 
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D:\IVIsd22V2007\Avril07\2004\2004MixAc02.D 



6a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3a 17b diol dIAC 



f ^ a vmcfct*** -* 







.5a Androstan. 3a 17b diol diAC 



rif'-r^*-*'; ■ 




11 KetoEtiocholanolohe AC 





sississaissja-Kff^ 


ssss 


rs 






!/' 










iJ 








•™ 


/ \ 










,-«,« 







5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 1527 



D:\Msd22\2007Wvril07\2004\Blu2F1.D 

Data File Name Blu2F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 20:06 
Acq. Metliod File MAN_52.M 
Sample Name Biu 2 Fl 
Vial Number 13 

Misc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 1 dans 1 0OpL 



Siiiiii 


'"^y^r-^^. ''^=.^^.. •*' ,"..^^0, -^ 


,^,,. J 


~ ^i_/> 



Temps de retention, temps de rfetention relatif et target Signal (Ml ) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taroet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


2,470,218" 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b did dIAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


16.93 


1.589 . 


271 


21.433.710 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 


P 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


2.674,497 


108.3 


Etiocholanolone AC ■ 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


19,126,536 


89.2 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


?e9 





0.0 



MS signal 



Name 


Q2 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,468.491 


59.4 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


12,536,546 


58.5 


6b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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LNDD 1528 



D:\Msd22\2007\Avril07\2004\Blu2F1.D 



5a Androstanol AC 



IS S£S;ls Ssi'lsSsS'sit! skIsJ 5 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol di'AC 




5a Androstan 3a 17b dlol dIAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dJAC 




Page 2 of 2 



C:\WISDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/21/2007 9:12 AM 



35 



LNDD 1529 



D:\Msd22\2007\Avril07\2004M27F1.D 

Data File Name 427F1.D . 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator. 26 
Date Acquired 4/20/2007 20:38 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825427 F1 
Vial Number 14 

Misc info A 825427 Fraction 1 dans lOOpL 




Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (Ml > 



Name 



5a Androstanol AC 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b dioi diAC 

1 1 KetoEtiocholanolone AC 

5b Preanan 3a 20a diol diAC 



Ret Time RelRfitTlmft 



10.66 

0.00 

0.00 

0.00 

0.00 

16.94 

0.00 



0.000 
0.000 
0.000 
0.000 
1.590 
0.000 



Target Signal Target Response 



258 
272 
272 
256 
316 
271 
284 



2.335,271 




26,535.552 
„ 



1\/I2 signal 



Name 


01 signal 


01 Response 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


2,570,369 


110.0 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 


23,232,250 


87.6 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 





0.0 



M3 signal 



Name 


02sional 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,410,185 


103.2 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 • 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


0- 


0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 


15,701.473 


59.2 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2004M27F1.D 



5a Androstanol AC 



a sla;ls 15»mS«5-|li! ilErVg 



/L.„..,.i.L 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




Sa Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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5^ 



LNDD 1531 



P:\Msd22\20D7\Avril07\2004\Blu2F2.D 

Data File Name Blu2F2.D 
Data File Path D:\l\/Isd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 1 9:02 
Acq. Method File MAN_52M 
Sample Name Blu 2 F2 
Vial Number 11 

IWisc I nfo Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 2 dans 400mL 



Temps de r6tentlon, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.67 




258 


15,355,554 


Etiocholanolone AC 


14.35 


1.345 


272 


61.880,928 


Androsterone AC 


14.62 


1.371 


272 


124,930,059 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0;00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preqnan 3? 20a diol diAC 


0.00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


16,484,668 


107.4 


Etiocholanolone AC 


257 


38,985.561 


63.0 


Androsterone AC 


257 


53.783,963 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





O.O 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


^b Preqnan ?? 29? diol diAC 


269 





9-9 



M3 signal 



Name 


02 sianal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


8,834,695 


57.5 


Etiocholanolone AC 


201 


24,074,243 


38.9 


Androsterone AC 


218 


38,348.495 


30.7 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





9.9 



Pagel of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/20/2007 7:34 PM 



5? 



LNDD 1532 



D:MVIsd22\2007\Avril07\2004\Blu2F2.D 



■.BUnj^A^Ji — 



5a Androstanol AC 



A 



Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPTMWAN52.CRT 



4/20/2007 7:34 PM 



53 



LNDD 1533 



D:\Msa22\2007\Avril07\2004M27F2.D 

Data File Name 427F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 19:34 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 825427 F2 
Vial Number 12 

Misclnfo A 825427 Fraction 2 dans 400ijL 



JW- 



-rKKf. 



Temps de retention, temps de retention retatif et target Signal (M1^ 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Slanal 


Taraet ResDonse 


. 5a Androstanol AC 


10.66 




258 


6,194.368 


Etiocholanolone AC 


14.33 


1.344 


272 


52,773.196 


Androsterone AC 


14.61 


1.370 


272 


114.642,869 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


.271 





5bPreanan3a20adioldiAC 


0.00 


0.000 


284 






IVI2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


6.708,608 


108.3 


Etiocholanolone AC 


257 


33,337.815 


63.2 


Androsterone AC 


257 


49.211.921 


42.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5bPreanan3a20adioldiAC 


269 





P,P 



M3 signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


. 204 


3,578.125 


57.8 


Etiocholanolone AC 


201 


20.789,565 


39.4 


Androsterone AC 


218 


35,098.523 


30.6 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


. 


0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





. 0.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 
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D:\Msd22\2007VAvril07\2004\427F2.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




Sb Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




1 1 KetoEtiocholanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a dioi dIAC 
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y 



LNDD 1535 



D:\Msd22\2007\Avril07\2004\BIu2F3.D 

Data File Name Blu2F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2004\ 

Operator 26 . 
Date Acquired 4/20/2007 17:57 
Acq. Metliod File MAN_52.M 
Sample Name Blu 2 F3 
Vial Number 9 

Wlisc Info Blanc urinaire 2 Pool 4 Fraction 3 dans tOOpL 



-■ .t «» — — c»-»-4 l' 


^. = .- ^.„=.^» .= 




•» .C3a»^-»C3-»- 


*!> ^^' 


^ 


..m_,^^^Jv..,.,AA^»,. 11 J 


. JU»_ A . / 


,-./\. , „. -n , , , , 





Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (MH 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


5,097.629 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.08 


1.414 


256 


19,574.909 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15;42 


1.447 


316 


5,489,414 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preqnan 3a 20a diol diAC 


18.99 


1.781 


284 


21,442,242 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5,509.975 


108.1 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


16.789.384 


85.8 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,562.717 


64.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5bPreanan3a20adioldiAC 


269 


12.340.247 


57.6 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2 ResDonse 


Q2 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2.939,629 


57.7 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


15,502,674 • 


79.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


2,910,450 . 


53.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5bPreanan3a20adioldiAC 


344 


5,941,470 


27.7 
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D:\Msd22\2007VAvril07\2004\Blu2F3.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




1 1 KetoEtiochoianolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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LNDD 1537 



D:\Msd22\2007\Avril07\2004\427f3.D 

Data File Name 427f3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avrii07\2004\ 

Operator 26 
Date Acquired 4/20/2007 18:30 
Acq. Mettiod File MAN_52.M 
Sample Name A 825427 F3 
Vial Number 10 

Misc Info A 825427 Fraction 3 dans 100|jL 



™ 


.. J»^ ju K—^ 


aJLjL 


V JULaa _ ^ 


a;\ -A ,A , A.*. 







Temps de retention, temps de retention relatif at target Signal (M1 ) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Response 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


1,974.918 


Etiocholanolone AC 


O.OO 


0.000 


272 





Androsterone AC 


O.OO 


0.000 


272 





5b Andpostan 3a 17b diol dlAC 


15.06 


1.413 


256 


9,519,724 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.41 


1.446 


316 


4,768,497 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preqnan 3a 2p^ diol diAp 


19.01 


1.784 


284 


23.785.775 



IVI2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


2,172,729 


110.0 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


7.974,962 


83.8 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,192,489 


66.9 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


269 


1?,72?,4?9 


57.7 



IVi3 signal 



Name 


02 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1.184.386 


60.0 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


7,482,863 


78.6 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


2,614,819 


54.8 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preqnan 3a 20a diol diAC 


344 


6,476,230 


27.2 
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Sa Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 





L.. 


s-^mr&^ 


^■mmimt 






nn 




\\ 






;:n 








•ctoo 








.000 
























■0«cr 






, 








J 


1000 






^ '. 




»*.*» 1...X. -...ao ,->o 


...'•o i-iH ,*>« .-:.<rT-T 





Sb Androstan 3a 17b diol diAC 



i*n ^a«.oo I9>a.*si* Bsa "raji nMTia.o 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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a f I d 

»5€|)artement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Version : A 
Date : 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION IRMS 



•Ap-pareil : iiso« Date : ^/^R 

1 - Source d'iogisation et dtanchM^ du svsteme 



MS D Ion 69 ou 2 1 9 maj oritaire ' 
Abondance'de I'ion 502 > 3% 
18/69 (H20). 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (002) < 10% 

Obsenations : 



Oui 


Non 


Code op 


^ 




2(7 


<< 




J^ 


M 




;© 



2- Conformity du Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Mix 



Ref 



Ref 



Ref 



Ref 



Ref 



Fichier 



MoMno</W:.e^ 



Xcx^ n,<A-c^;2. 



JiSte**",;.' -l*'*.'-->. '' Ji'vyi-?! 



Observations eventuelles du responsable : 



Oui 



Non 



Code op 



JiQ 



S^ 



Cet enregistrement est a archiver dans le classeur C-MA-Ech de I'appareil 



K 



mmam 

LNDD 1540 



Fri Apr 20 12:24:23 2007 
C: \MSDCHEM\1\5973N\ATUNE.U 



5 97 3 Autotune 



Instrument: MSd22 



Mass 

Ab 

Pw50 


69.00 

445863 

0. 63 


Mass 

Ab 

Pw50 


219.00 
405359 
. 0. 62 


Mass 

Ab 

Pw50 


502.00 

55676 

0.62 

1 

: 


Ion Pol POS 

Emission 34.6 
ElEnrgy 69.9 
Filament 1 

Repeller 26.77 
lonFcus 90.2 
EntLens 14 .0 
EntOffs 19. 07 

PFTBA OPEN 

Zones: ' 

MS Source 230 

MS Quad 150 


MassGain 
MassOf fs. 
AmuGain 
AmuOffs 
Wid219 - 
DC Pol 

HEDEnab 
EMVolts 

Samples 

Averages 

Stepsize 

Fore line 


267 

-lo 

2185 

128 

0.042 

NEG 

ON 
218 8 

. 8 

3 

0. lO 

101 


1 1 r ' 1 ' 
66 71 


, , r . , j , 
216 221 


1 1 r . , , 1 
500 505 





Scan: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 
114 peaks Base: 69.00 Abundance: -395008 



uu - 
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'7 tr- 
ee - 
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' 1 


' ' 


' 1 


' ' •' ' 1 




' 1 




■ ' 


' ' 1 




' ' 1 



100 



200 



Mass Abund 

69.00 395008 

219. OO 354880 

502.00 51152 



300 

Rel Abund 
100. 00 
89. 84 
12. 95 



400 

I so Mass 

70.00 

220. 00 

503. 00 



500 



600 



ISO Abund I so Ratio 
4556 1.15 
15011 4.23 
5179 10.12 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 

Fri Apr 20 12:25:44 2007 



C: \MSDCHEM\1\5 97 3N\ 



Scan 
69 p 
100 

95 - 

go- 
es - 

80 - 
75 
70 
65 
60 H 
55 
50 
45 
40 
35 
30 
25 H 
20 
15 H 
10 
5 H 



10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 0.10 
eaks Base: 69.00 Abundance: 396800 







10 20 



1 ^ -J . T~- — f T — ' — I 1 TT 1 1 1 1 1 1 1 ' 1 1 1 1 1 1 1 1 1 



30 



40 



50 



60 



70 



Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso Ratio 

69.00 396800 100.00 70.00 445S 1.12 

18.10 3098 0.78 19.00 8S '2.87 

28.10 20032 5.05 29.00 257 1.28 



Current Params used: ATUNE . U 



Relative abuno 


ances : 




18/69 = 


0. 78 


Water% 


28/69 = 


5.05 


Nitrogen% 


32/69= 


1. 56 


C>xygen% 


44/69 = 


0.11 


Carbon Dioxide% 


28/18 = 


64 6. 61 


Nitrogen/Water% 



w 
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Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



1/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT^^ALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/TRMS 



Echantillon : 



A 825427 



COPlECERTinte 

CONFOR-MEDESDOKljte 

ETFOiyvlUUlRESORlGW^UX 



Tolerances fix6es par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
Tolerances sur le tr et le trr : +/-!% ou +/- 0,2 min (prendre la plus foible des deux) 

Pour lesabondances relatives >50% ilestadrais +/- 10% (en absolu ) de variation 

25<ab<50% +/- 20% (en relatif ) 

<25% +/- 5% (en absolu) 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surfece: 



Hauteur: 



Standard Interne: 



Tr(min) 



Fichier 



Mix 



10,69 



2004MbcAc01 



Fraction Fl 



10,66 



427fl 



Fraction F2 



10,66 



427f2 



Fraction F3 



10,66 



427f3 



Substance caract&is6e 




Concordance des Tr ; 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



OUI 


X 


non 


oui 


X 


. non 


oui 


X 


non 



Substance caract^risde : 



Etiocholanolone AG 



Fichier : F 



427f2 









Mix 




Echantillon i 




Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 




14,30 


1,339 


100 


65.2 


41,4 


14,33 


1,344 


100 


63,2 


39,4 


Tolerance basse 


14,16 


1,326 


55.2 


33,1 










Tolerance haute 


14,44 


1,352 


75,2 • 


49.7 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 


X 


non 


oui 


X 


non 


oui 


X 


non 



w 
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Codification : 
Version : . 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 
2/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caracterisee : 



Androst^rone AC 



Fichier ; 



427f2 









Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




14,57 


1,364 


100 


43,9 


31,8 


14,61 


1,370 


100 


■ 42,9 


30,6 


Tolerance basse 


14,42 


1,350 


35,1 


25,4 






Tolerance haute 


14.72 


1,378 


52,7 


38,2 















Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non- 




X 




X 





»sssss. 



Substance caract6risfe : |5b Androstane-3a,17b-diol dlAC 



Fichier ; 



427S 









Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3(%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,13 


1,416 


100 

n 


87,2 


78,8 


15,06 


1,413 


100 


83,8 


78,6 


Tolerance basse 


14,98 


1,402 


77,2 


68,8 










Tolerance haute 


15,28 


1,430 


97,2 


88,8 





concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caractdris^e : 5a Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier : 



427f3 







Mix 


Echantillon | 




Tr (mm) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,51 


1,451 


100 


62,7 


51,9 


15,41 


1,446 


100 


66,9 


54,8 


Tolerance basse 


15,35 


1,436 


52,7 


41,9 








Tolerance haute 


15,67 


1,466 


72,7 


61,9 





Concordance des Tr : oui 

Concordance des Trr : oui 

Concordance globale des abondances relatives : oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6ris6e : 



5b Pr6gnane-3a,20a-diol diAC 



Fichier: 



427f3 





Mix 


Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml(%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




19,05 


1,783 


100 


58,0 


26,7 


19,01 


1,784 


100 


57,7 


27,2 


Tolerance basse 


18,86 


1,765 


48,0 


21,4 








Tolerance haute 


19,24 


1,801 


68,0 


32,0 





Concordance des Tr : oui 

Concordance des Trr : oui 

Concordance globale des abondances relatives : oui 



X 



X 



non 
non 
non 
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ENREGISTREMENT 



Codification ; 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 
B 

20/09/2006 



3/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION fiC/r/TRMS 



Substance caract6ris6e 




Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



out 
oui 
oui 





non 
non 
non 













copiECBKnnfe _ 



EtVO' 



Substance caract6risde.: 



Fichier : 







Mix 


Echantillon ! 




Tr Cmin) 


Trr 


IVIl (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 






1 100 










100 






Tolerance basse 




















Tolerance haute 













Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 





non 
non 
non 













Paraphe et code op^rateur : 



2^ 



Partie S remplir par le responsable : 
Caract^risation forme lie de tous les analytes 
Paraphe et code opdrateur : 



oui 



X 



t,Xflj c^ 



non 



Date: 



^/qm ]q:^. 



Observations : 



Cetenregistrement est a archiver dans le dossier de confirmation de I'ichantillon 



%A 
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Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 
1/2 



MODE OPERATOmE ©'ANALYSE POTJR LA CONHRMATION DE L'ORIGINE DES 
^ METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/CASIxmT 



COLONNE 

Type: 
Longueur: 
Diam6tre interne: 
Epaisseur du film; 

INJECTION 

Mode: 

Temperature injecteur: 
Volume injecte: 
Solvants de rin9age ALS: 



CONDITIONS or 

Temperature initiale: 
Gradient de temp6rature: 



Temperature finale: 
Ten^s d'analyse: 
Pression constante: 

INTERFACE 

Pi4ge a eau: 
Ligne de transfert: 
Four k combustion: 



DB17-MS JW Scien 122.4732 

30m 

0.25mra 

0.25nm 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



Splitless (insert splitless) 

280<'C 

lHl-4jil 

Solvant A: Acetonitrile 

Solvaut B: Hexane 



A PPLICABLE » e 
2 8 OCT. 2005 



70°C pendant 1 min 

70-^271°Ca30°C/min 

271''C->281Xa0.6°C/nun 

281''C pendant 3 min 

281->300°Ca5°C/min 

300"'Cpendant5min 

45inin 

Ajuster le SI k environ 870s 



-iop°e 

850°C 




coNDrnoNs sm 

Mode d'acquisition: 
Programmation de I'acquisition: 



ions 44, 45 et 46 

Ten^s d'acquiqition total:2580s 

i 100s RG open 

a 130s RG close 

k 160s RG open 

a 190s RG close 

a 220s RG open 

a 250s RG close 

a 750s HS close 

a 2000s HS open 

a 2400s RG open 

a 2430s RG close 

a 2460s RG open 

k 2490s RG close 

i 2510s RG open 

a 2540s RG close 



5^/ 
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LNDD 



MODE OPERATOmE 



Codification : M-AN -41 
Version : B 
Date :28/10/2005 
2/2 



MODE OPERATOmE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRT 




N*> Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet apres conversion du tr du SI en seconde, cr^tion 
de la version A 



Revision biennale 



Date 



27/05/2002 



14/10/2002 



28/10/2005 
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afld 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date: 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utiliserque si la modification est URGENTE et majeure 
et/ou consequente ei/ou applicable a plusieurs documents 



Reference{s) du(des document(s) qualite conceme(s) : n-^'+^jj -^\/\firs fK) 



*• 



Puree d'appl ication de la modification : 

D TEMPORAIRE. date de debut d'application :......, date de fin d'application: 

as! DEFINITIVE (modification a apporter dans la prociiaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de d6but d'application:.. .^.?»l.o\.\."9^ 

Modification ap pnrtp.ft • 





xV 






Vfeo R-Cr o^o 
•LJoo ft.0- 0|iCA 



•L^vo ^G- opt.o 



VISA DU RESPONSABLE TECHNIQUE: 




®* Analyses 



Identification par i m NUMERO.^^fi 
et validation de cet enrepistrement par 1' A ssurance Onalitfe ftamnon) 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a I'Assurance Qualite 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104Blu1F1.raw AcquisUon Date: 21/4/07 1 5:50 




_ 




■Project controIe2007.PRO Weight 00 








Sample list 2104.spl Injection Volume: 20 








Line: 12 ^^ 








MS file: M^N41 j 
Inlet GC-combustion Standard- 














Inletfile: M-AN41 Slot Numben JB 251 








Sample ID: Run Index: 








Description: Blano unnaire 1 Pool 4 Fraction 1/60uL 








Reference standard 


Corrections 








Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 


Equilibrium correction: 


None 






RaUotype: Elemental 










Deconvolution: Craig 










Elemental delta Molecular delta 










• Ubel: Value: Label: Value: wrt: 










Ratio 1:13C -36.3 delU45 -34.63 PDB 










Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 PDB 








- 




1 — Major 




• — -: - . 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 










1 


4.86 


127.5 


1.1684E-02 


3,e073E-03 




2 


4.92 - 


187.3 


1.1684E-02 


3.8066E-03 










3 


4.93 


247.3 


1.1684E-02 


3.8b63E-03 










S 


4.55 


2427.3 


1.1681 E-02 


3.8121E-03 










10 


4.58 


2487.2 


1.1681E-02 


3.8129E-03 










11 


4.70 


2547.2 


1.1680E-02 


3.8131E-03 




-" 












Mean: 1.1682E-02 3.8097E-03 




StdDevoffit{%.): 0.02 O.IS 








Sample Data 








Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
fnAl 


Major Area 


RaUo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


1 


869.B 


0.75 


3.6637E-09 


1.1676E-02 


-0.60 


•35.99 


3.7026E-03 


-27.82 


-47.29 


-17 88 




mm 


J 1.4678E-08 


1.1732E-02 


4.26 


^9^ 


' 3.7027E-03 


-27.79 


-47.28 






WM 


r S.2327E-08 


1.1800E-02 


10.14 


&S& 


3.7007E-03 


-28.72 


-48.20 






1798.1 


1.94 


2.3583E-08 


■1.1788E-02 


9.12 


-25.95 


3.7024E-03 


-28.46 


-47.94 


-18 56 


5 lo/u.si S.61 


8.2476E^8 


1.1800E-02 


10.17 


-24.88 


3.7032E-03 


-28.30 


-47.78 


-18.40 



22/04/2007 12:03 



Results forC02 by CF (uncalibraled)(Fn1) [Printout] 



1 of1 



?1 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104427F1.raw 
Prolect controle2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 13 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 825427 Ffaction 1/60uL 



Acqulstion Date: 21/4/07 16:34 

Welaht: 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 




Corrections 


Species: C02 by CF (uncaiibrated) 




Equilibrium correction: None 


Gas: C02 Uncaiibrated C02 






Ratio type: Elemental 






Oeconvolutlon: Cralo 






Elemental delta Molecular delta 






Label: Value: Label: Value: 


wrt 




Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 


PDB 




RaUo2:180 -20 delta 46 -20.06 


PDB 







Majof 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.89 


127.5 


1.1680E-02 


3.B113E-03 


2 


4.96 


187.3 


1.1680E-02 


3.8101E-03 


3 


4.97 


247.4 


1.1680E-02 


3.8094E-03 


11 


4.56 


2427.3 


1.1680E-02 


3.8123E-03 


12 


4.61 


2487.2 


1.1680E-02 


3.8129E-03 


13 


4.71 


2547.3 


1.1679E-02 


3.8136E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%o): 



1.1680E-02 
0.03 



3.8116E-03 
0.22 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA> 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


deKa 13C 


RaUo 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


delta180 
w.r.t SMOW 


1 


791.9 


3.82 


1.7712E-08 


1.1619E-02 


-5.27 


-40.78 


3.7026E-03 


-28.43 


-47.88 


-18.50 


2 


<&m 


m^w 


3.0917E-O8 


1.1731E-02 


4.40 


^0382 


' 3.7030E-03 


-28.35 


-47.83 


-18.44 


3 


1020.0 


1.71 


9.6830E-O9 


1.1688E-02 


0.67 


-34.66 


3.701 3E-03 


-28.84 


-48.29 


-18.92 


4 


^S^S 


«s? 


6.7573E-08 


1.1824E-02 


12.37 


^sm§s 


'3.7026E-03 


-28.64 


-48.12 


-18.75 


5 


1564.1 


"0.69 


5.e856E-Q9 


1.1824E-02 


12.32 


•22.63 


3.6997E-03 


-29.43 


-48.90 


-19.55 


e 


1799.2 


2.53 


3.2054E-08 


1.1811E-02 


11.21 


-23.78 


3.701 OE-03 


-29.16 


■48.63 


-19.27 


7 


1866.5 


4.51 


6.1S38E-0B 


1.1827E-02 


12.60 


-22.35 


3.701 8E-03 


-28.95 


-48.43 


-19.07 
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CF Analysis Results 



File: 2104Blu1F2.raw 
Project: oontrole2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Une: 10 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet flie: M-AN41 
. Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 FiacBon 2/750uL 



Acqulsfion Date:. 21/4/07 13:42 

Weight:' 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: J8251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

RaUo 1:130 -36.3 

Ratio 2: 180 ^ 



Molecular delta 
Label; Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDA 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Helght/nA) 


RT{Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.86 


127.5 


1.ie80E-02 


3,8125e-03 


2 


4.87 


187.4 


1.1680E-02 


3.8117E-03 


3 


4.87 


247.4 


1.1680E-02 


3.8111E-03 


7 


4.70 


2427.4 


1.1681E-02 


3.8123E-03 


8 


4.70 


2487.3 


1.1680E-02 


3.8126E-03 


9 


4.78 


2547.3 


1.1680E-02 


3.8130E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8122E-03 
StdDevofm(%.): 0.02 0.16 



Sample Data 







, 




















RT (Sec) 


Major Height 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta ISO 


deltalSO 


2 
3 


'^7|^ 
A2?6,« 


^^0 


1.163SE-08 

' 3.0484E-08 

3.3306E-08 


1.1736E-02 
1.1791E-02 
1.1801E.02 


4.76 

9.47 

10.32 


^m: 


r 3.7002E-03 

3.7023E-03 

S3.7030E-03 


-29.34 
-28.83 
-28.65 


-48.79 
•48.30 
-48.13 


.vy,r.t SMOW 
-19.44 
-18.93 
-18.76 
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CF Analysis Results 



File: 2104427F2,raw 
Prcjeet controle2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Une: 11 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combusUon 
Inlet nie:M-AN41 
Sample 10: 
Description: A 825427 Fraction 2/SOOuL 



Acqulstion Date: 21/4/07 14:27 

Weiaht: o.oo 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Oeconvolution: Craig 

Elemental delta 
Isabel: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Latwl: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Helglit(nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Rado 46/44 


1 


4.81 


127.5 


1.1680E-02 


3.8127E-03 


2 


4.85 


187.3 


1.1680E-02 


3.8119E-D3 


3 


4.86 


247.4 


1.1680E-02 


3.8111E-03 


7 


4.84 


2427.6 


1.1681E-02 


3.8124E-03 


8 


4.87 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8124E-03 


9 


4.99 


2547.5 


1.1681E-02 


3.8128E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8122E-03 
Std Dev of fit (%.): 0.02 0.1 6 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



^ssm 



Major Hefght 
(nAL 



ebfta 



Major Area 



1.1166E-08 
3.4379E-08 
4.03DSE-08 



Ratio 45/44 



1.1734E-02 
1.181SE-02 
1.1825E-02 



Raw Delta 



4.60 
11.55 
12.37 



delUISC 



msaso. 



Ratio 46/44 



3.7037E-03 

3.7027E-03 

W7033E-03 



Raw Delta 



-28.43 
-28.71 
-28.56 



delta 180 



-47.90 
-48,19 
-48.04 



deKalSO 
w.r.t SMOW 



-18.51 
-18.82 
-18.66 
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CF Analysis Results 



File: 2104Blu1F3.taw 
Project controle2007.PRO 
Sample list- 2104.spl 
Ctne: 8 
MS file: M-AN41 
Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Description: Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3M0uL 



Acqulstion Date: 21/4/07 12:13 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
BotUe: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
l-abel: Value: Label: Value- 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34 63 
Ratio 2: 180 -20 delta 46 -an or 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 



Peak No 



1 
2 

3 
11 
12 
13 



Major 
Height (nA) 



4.94 
4.98 
5.00 
4.99 
5.04 
5.16 



RT(Sec) 



127.6 
187.4 
247.4 
2427.7 
2487.6 
2547.6 



Ratio 4S/44 



1.1683E-02 
1.1683E-02 
1.1683E-02 
1.1682E-02 
1.1682E-02 
1.16B2E-02 



Ratio 46/44 



3.8087E-03 
3.80S5E-03 
3.8078E-03 
3.B114E-03 
3.81 17E-03 
3.B115E-03 



Mean: 1.1683E-02 3.8099E-03 
StdDevoffit(X.): 0.02 O.IO 



Sample Data 



Peak No 



RT{Sec) 



809.3 



1268.9 

td^oss 

1402.5 



Major Height 
(HAL 



8.S1 



2.82 

^2 7 



1.93 



Major Area 



3.7992E-08 
2.581 5E-08 
2.1669E-08 
7.9932E-0a 
1.6327E-08 
1.5031E-08 
5.3042E-OB 



Ratio 45/44 



1.1798E-02 
1.1736E-02 
1.1766E-02 
1.1771 E-02 
1.1763E-02 
1.1772E-02 
1.17e0E-O2 



Raw Delta 



9.86 
4.55 
7.13 
7.56 
6.B8 
7.64 
B.36 



delta 13C 



-25.22 
-28.00 



'Vim 

-27.47 



Ratio 48/44 



3.7036E-O3 
3.7028E-03 
3.7014E-03 
3.7020E-03 
3.701 1E-03 
3.7005E-03 
3.7024E-03 



Raw Delta 



-27.74 
-27.96 
-28.48 
-28.34 
-28.59 
-28.74 
-28.34 



delta ISO 



-47.23 
-47.44 
-47.95 
-47.82 
-48.06 
-48.21 
-47.82 



deltalSO 
w.r.t SMOW 
-17.83 
-18.04 
-18.57 
-18.44 
-18.68 
-18.84 
-18.44 



22/04/2007 11:52 



Results for C02 by CF (uncallbfaled){Fn1) [Printout] 



lofl 



<jr 



LNDD 1560 



t ^ 




a 



LNDD 1561 



stable Isotope 

CF Analysis Results 



FHe: 2104427F3.taw 
Project contri>le20O7.PRO' 
Sample list 2104.spl 
Une: 9 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inletfile: M-AN41 
Sample ID: 
Description: A 82S427 Fraction 3/3SuL 



Acqulstlon Date: 21/4/07 12:58 

Weight 0.00 ' 
Injection Volume: 30 . 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncatlbrated) 
Gas: G02 Uncalibraled C02 

Rath) type: Elemental 
DeconvoluUon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:130 -36.3 delta 45 - -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Maior 








Peal< No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


S.06 


127.7 


1.1681E-02 


3.8110E-03 


2 


5.06 


187.5 


1.1681E-02 


3.8111E-03 


3 


5.05 


247.5 


1.1681 E-02 


3.8106E-03 


15 


4.64 


2427.5 


1.1681E-02 


3.8113E-03 


16 


4.67 


2487.4 


1.1681E-02 


3.8120E-03 


17 


4.94 


2547.4 


1.168DE-02 


3.8122E-03 



Mean: 
StdDevofrit{%.): 



1.1681 E-02 
0.03 



3.8115E-03 
0.16 



Sample Data 



Peak No 



RT(Scc) 



807.2 



1141.6 
1185.4 
1268.5 



1401.8 
1439.0 



1724.1 



IVIaJor Height 
(nAl 



0.85 



2.81 
1.15 
0.88 



1.71 
1.18 



Major Area 



3.63S3E-0g 
4.9904E-08 
1.81O3E-0B 
7.50O2E-09 
S.2296E-09 
5.0549E-08 
2.1217E-08 
1.3279E-08 
8.7725E-09 
8.1563E-08 
8.8219E-08 



Ratio 4S/44 Raw Delta 



1.1792E-02 
1.1736E-02 
1.1785E-02 
1.1776E-02 
1.1772E-02 
1.1784E-02 
1.1781 E-02 
1.1781E-02 
1.1733E-02 
1.1799E-02 
1.1798E-02 



9.51 
4.73 
8.90 
8.16 
7.83 
8.66 
8.56 
8.60 
4.41 
10.07 
10.03 



delta 13C Ratlo'46/44 



-25.55 



-26.17 
-26.92 
-27JJ5 



-26.47 
-30.79 



-26.01 



3.7024E-03 
3.7014E-03 
3.7010E-03 
3.7004E:03 
3.6991 E-03 
3.7021 E-03 
3.7016E-03 
3.7009E-03 
3.701 2E-03 
3.7025E-O3 
3.7019E-03 



Raw Delta 



-28.59 
-28.86 
-28.99 
-29.13 
-29.49 
-28.71 
-28.83 
-29.03 
-28.96 
-28.63 
-28.60 



delta 180 



■48.06 
-48.33 
-48.46 
-48.60 
-48.94 
-48.18 
-48.30 
-48.50 
-48.42 
-48.11 
-48.27 



delta180 
w.r.t SMOW 
-18.69 
-18.96 
-19.09 
-19.24 
-19.59 
-18.81 
-18.93 
-19.14 
-19.05 
-18.74 
-18.90 
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ENREGISTTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version; C 
Date: 09/05/2006 
1/2 



^RmCATION DES PERFORMANCES^^RUMENTALES EN CONPIRMATIGN 



Num6rod'^chantillon:..A.?Jt^.V;i.^. .6.„.M^..?.££ 

Numero d'identification de j'appareil :...Ti:Sftf.CV<Xl.«r.2 

Instruction de confirmation : ^^..^/iMt?}?'.,.. 



1. Tune 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 



Time conforme : 



om 



ol 


non 





2. Stability de rinstrumftnt 

Specification: ecart mesur6 entre. valeur maximale et valeur minimale du 
Stabiiite conforme: 



ratio 2/1 < 0.5 %o 



oui 



oL 


non 


~ 



3. Precisi oa de I'iE&nu-vifiH* 

Code dela solution Mix Cal IRMS: J^.. 

Vaieurs oht enues (%o ) pour 3 inJ RP.Hnns; 



Moyenne 



Ecart-type 



D6cane 



^2.^ 



o,o«^ 



Undecane 



- ^.n 



.o£ 



Dodecane 



~IIA\ 



&,-i\- 



Specification; ecart-^e d'au moins 3 alcanes < 0.5 % 
Precision conforme : 



■00 



oui 



d 


non 





M6thyldecanoate 



-^.2>y 



-^,0: 



a 



LNDD 1563 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-CC-10 
Version : C 
Date : 09/05/2006 
2/2 



VIMFICATIGNDES PERFORMANCES mSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/IRMS 



4. Callt?nti on de rinstrnmpnt 

Code dek solution Mix Cal Acetate:..... 9i?t»Cj, 

Valenrs thtenues (%o V. 



Ud<(i .K^a A->A-VJb.^ 



JUK^n y^CLx Aek\<J:i c? 



SaAndrostanolAC 



-"^o.QM 



v^-lv 



Etiocholanolone AC 



-is.'ic^ 



-^^.S^^ 



5b Androstanediol diAC 



'11.^1 



^•J.>R 



11 Kftoetiocholanolone AC 



-\C.t9 



- IC.VV 



Intervallt de valenrs acceptablcs; 



Valews thforiques 



Valeurs tteoriques + 0.5%o 



Valeurs tMoriques - 0.5«o 



5a Androstaaol AC 



Resultatsconfonnes : 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Btiocliolanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b- Androstanediol diAC 



-33.81 



-33.31 



-34.31 



cm 



0^ 


non 





11 K6toetiocholanolone AC 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



•^ ■^'yrrry.f^r' ?^ '. 



Observations: 



"ff- .?f:R4sa!tats : COATOIUVIcrriTtTrrcuR 
Rayer la mention inutile 



'f'^'^ti.-.r.^. 



Validation 




puts 



^ Cetenregistrement est d transmettre au responsable du secteur confirmation comeme 

a .rch.er ..ant dans le dossier materiel de I'appareil concernA daJiaTJZZ::;:ondan,e. 



C^ 
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f '.•<':•. 




i-^^'jSi isi?;^?^*?:;* •j'-'!r?J-S''.';?i' 



% 



o 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 21(Mstabllite1.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 1 
MS flie: Ca2 slab 

Inlet; GC-combustion 
Inletfile: Do Nothing 
Sample 10: 
Description: test de slabllite 



Acqulstlon Date: 21/4/07 8:48 

Weight 0.00 
Infection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Kumber. JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 bypF (uncalibrated) 
Gas: C02 = Uncalibrated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label:. Value: Ubel: Value: 

Ratio 1:130 -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio Z: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





' Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.36 


37.0 


1.1684E-02 


3.B124E-03 . 


2 


4.35 


96.9 


1.1684E-02 


3.8120E-03 


3 


4.35 


156.9 


1.1684E-02 


3.8118E-03 


4 


4.35 


216.9 


1.1684E-02 


3.8112E-0'3 


S 


4.36 


276.9 


1.16B4E-02 


3.8110E-03 


6 


4.38 


336.9 


•1.1684E-02 


3.8107E-03 


7 


• 4.41 


396.9 


1.1683E-02 


3.8096 E-03 


8 


4.46 


457.0 


1.1684E-02 


3.8089ErO3 


9 


4.49 


517.0 


1.1683E-02 


3.806SE-03 


10 


4.49 


577.0 


1.1683E-02 


3.8088e-03 



Mean: 1.1684E-02 
StdDevofm(%.): 0.02 



3.810SE-03 
0.09 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



Major Height 



Major Area 



Ratio 45/44 



(law Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



dettalSO 
w.r.t SMOW 



!^teft*?.<^Xs? .«"j^lf^?¥i -'."> ■ 



; ..--r - ■■■■'^'*:^)r^0^ii^.f^^^^crii^^f'"'fK:':^ u-yA^ris. ■: 



•»»»ffe^^^f;ffi>;SiSB>«i^j;^ra-S3*?'sr'~^ "■ 
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GF Analysis Results 



File: 21(Mstabllite2.raw 
Project contfoIe2007.PRO 
Sample llsU 2104.spl 
Une:2 
MS file: Co2 stab 
Inlet: GC-combustion 
' Inlet file: Do NoUiIng - 
Sample 10: 
Description: test de stabllite 



Acqulstlon Date: 21/4/07 8:59 

Welgtit: 0.00 
Injection Volume: 
Bouie: 1 
Type: 
Standard: 
SlotNumben JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 l)y CF (uncalibfated) 
Gas: C02 ■ Uncalibrated C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Ubel: . Value: 
RaHo1:13C -36.3 delta 45 -34 63 
RaUo2:180 -20 delta 46 -20.06 



Wft 

POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: Nonei 





Major - 








Pealt No 


Helgtit (nA) 


RT(Seo) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.47 


37.1 


1.ie83E-02 


3.8086E-03 


2 


4.45 


97.0 


1.1683E-02 


3.8088E-O3 


3 


4.43 


157.0 


1.1683E-02 


3.808eE-O3 


4 


4.41 


217.0 


1.1683E-02 


3.8088E-03 


5 


4.40 


277.0 


1.ie82E-02 


3.e086E-03 


6 


4.44 


337.0 


1.1682E-02 


3.808eE-03 


7 


4.43 


397.0 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


8 


4.45 


467.0 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


9 


4.46 


517.0 


1.ie82E-02 


3.8087E-03 


10 


4.47 


577.0 


1.ie83E-02 


3.8085E-03 



Mean: 
StdDevofm(«.): 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



Major- Heigtit 
(DA1_ 



1.1682E-02 3.8087E-03 
0.01 0.03 



Major Area 



Ratio 45/44 Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta delta 180 



deltalBO 
w.r.t SMOW 



*ft*vfc|^»Sfc!»i!Sr>t5P':'<*iT f"^'9lHJ:^\'fl'~- 



^''^i^>fil'^^'SSr^i^-^.fif^'rj»ja-v-i%'---'rK.- • 



•"•^■^'a-ii^ipJ^^ --K^.^K, *:^ ■ „2,'» 
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File: 21043tabilila3.raw 
Project: control62007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 3 
MS file: Co2 stab 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: DoNottilng 
Sample ID: 
Description: lest de slabilile 



Acqulstlon Date: 21/4/07 9:10 

Wejaht: 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 231 
Run Index; 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) , 

Gas: C02 Uncalibrated C02 ' 

Ratio type: Elemental 
beconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 - -34.63 

Ratio 2: 180 ■ -20 delta 46 -20.06 



Wft: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





-Major - 








PealcNo 


Height (nA) 


RT{Sec) 


Ratio 45/44 


RaUo 46/44 


1 


4.49 


37.1 


1.1682E-02 


3.80S4E-03 


2 


4.51 


97.1 


1.1682E-02 


3.8085E-03 


3 


4.53 


157.1 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


4 


4.54 


217.1 


1.1682E-02 


3.80a3Er03 


5 


4.S7 


277.1 


1.1682E-02- 


3.8083E-03 


. 6 


4.59 


337.1 


1.1682E-02. 


3.8082E-03 


7 


4.60 


387.1 


1.16e2E-02 


3.8081E-03 


8 


4.62 


457.1 


1.1682E-02 


3.8080E-03 


9 


4.63 


517.2 


1.1682E-02 


3.8081 E-03 


10 


4.65 


577.2 


1.1682E-02 


3.8079E-03 



Mean: 
StdDevoffrt(%.): 



1.1682e-02 
0.01 



3.8083E-03 
0.03 



Sample Data 



Peak No 


RT (Sec) 


Major Heigiit 
fnAl 


IWaJorArea 


Ratio 45/44 


Raw DelU delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delfaiao 
w.r.tSMOW 
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MODE OPERATOIRE 




Codification : M-AN-38B 
Version : A. 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 
Appareil concerne : Isoprime 2 



COLONNE ; 



INJECTION ; 



CONDITION GC 



INTERFACE 



CONDITIONS MS 



Type: 
Longueur : 
Diametre interne : 
Epaisseur du film : 


DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 nm 


Mode : 
Temperature : 
Volume injecte :, ^^ _, 


Split Ratio:'h0 8O ASSURANCE C; 
280 °C m^ LNDD 


Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 


100°C pendant 4 min 
100°C->150°C a 15°C/min 



Temperature finale : 
Pression He constante : 

Piege a eau: 

Four a combustion : 

Ligne de transfer! : 

Mode d'acquisition : 
Programmation de I'acquisition: 



150°C->200°Ca30°C/min 
200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 



.-100°C 
850°C 
350°C 



00' 




SIM sur les ions 44, 45 et 46 

Temps d'acquisition total:. 840s 

a 20s RG open 

a 50s RG close 

a 80s RG open 

a 1 10s RG close 

a 160 HS close 

a 600s HS open 

a 720s RG open 

a 750s RG close 

a 780s RG open 

a 810s RG open 

Delai avant fin de I'acquisition: 30s 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
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ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CQNTROLE DE ISOPRIME 2 



Action 



redige par 



verifie par 



verifie par 



approuve par 



N° Version 



Personne concernee 



Cynthia MONGONGU 



CorinneBUISSON 



Aurelie LAURENT 




Jacques DE CEAURRIZ 



Motif 



Creation du document. 



Date 



25/01/2006 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MlxCallRMS01. raw AcqulsMon Date: 21/4/07 10:17 
Prolect: controla2007.PRO Welahf 00 
Sample list 2104.spl ,n,^„o„ Vo,„^^; \-^ 

MSflle:M-AN38B ^f"^! ^ 
Inlet: GC-combusUon Standard^ 
Inlet tile: M-AN38b Slot Number! JB 2S1 
Sample 10: Run Index- 
Description: lest de performance Mix Cal IRMS 005 








Reference standard 

Species: C02 by CF (uncanbraled) 
Gas: C02 UncaBbralod C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label: Value: wrt 
Ratio 1:13C -36.3 della 45 -34.63 PDB 
Ratio 2: 180 -20 della 46 -20.06 PDB 


Corrections 

Equilibrium correction: 


None 




; 


.,.-.^_,^, 










Peak No 


major 
Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 4S/44 






1 
2 

7 
8 


4.91 
4.90 
4.89 
4:92 


47.6 
107.4 
747,6 
807.4 


1.1682E-02 
1.16e2E^2 
1.1682E-02 
1.1681E-02 


3.8102E-03 
3.8102E-03 
3.8122E-03 
3.8127e-03 










Sample Data 


Mean: 1.1682E-02 3.8113E-03 
StdDevofflt(%<}: 0.02 0.04 




Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


deltaiSO 


deltalSO 


2 
3 

4 


202.0 

267.2 

■ 356.S 

546.9 


2.33 
2.23 
2.32 
2.39 


7.4168E-09 
7.2823E-09 
7.5162E-09 
7.2405E-09 


1.171 1E-02 
1.1763E-02 
1.1718E-02 
1.1726E-02 


2.49 
6.97 
3.11 
3.79 


-32.79 
-28.17 
-32.14 
-31.43 


3.7017E-03 
3.701 8E-03 
3.7014E-03 
3.701 2E-03 


-28.56 
-28.61 
-28.77 
-29.00 


-4B.03 
-48.09 
■48.23 
-48.46 


-18.65 
-18.71 
-18.86 
-19.10 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MixCallRMS02.raw 
Project: controle2Q07.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: S 
MS file: M-AN38B 

Inlet; GC-combustion 
Inlet nie: M-AN3Bb 
Sample ID: 
DeseripHon: test da performance Mbe Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 21/4/07 10:33 

Weight- 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard; 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

I Species: C02 by CF (uncalibrated) • 

Gas: C02 Uncalibrated 002 

Ratio type; Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value; 

Ratio 1;13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

.■Equilibrium correction: None 





Majbr 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46^44 


1 


5.05 


47.6 


1.1682E-02 


3.809 8E-03 


2 


5.07 


107.5 


1.1682E-02 


3.8092E-03 


7 


4.74 


747.5 


1.1681E-02 


3.8120E-03 


8 


4.77 


807.3 


1.1681E-02 


3.8124E-03 



Mean; 
Std Dev of fit (%•): 



Sample Data 



1.1681E-02 
0.01 



3.8109E-O3 
0.12 



Peak No 



RT (Sec) 



201.9 
267.1 
356.6 
547.0 



Major Helgtit 
fnAl 



3.55 
3.37 
3.49 
3.57 



Major Area 



1.1073E-08 
1.0887E-08 
1.1353E-08 
1.1396E-08 



Ratio 45/44 



1.1712E-02 
1.1762E-02 
1.1717E-02 
1.1729E-02 



Raw Delta 



• 2.56 
6.86 
3.08 
4.11 



delta 13C 



-32.72 
-28.28 
-32.17 
-31.11 



Ratio 46/44 



3.7019E-03 
3.7Q11E-03 
3.7003E-03 
3.701 5E-03 



Raw Delta 



-28.36 
-28.65 
-28.94 
-28.82 



delU ISO 



•47.63 
-48.12 
-48.40 
-48.28 



deltalBO 
w.r.tSMOW 
-18.44 
-18.75 
-19.03 
-18.91 
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CF Analysis Results 



File: 2104MixCallRMS03.raw 
Project: controte2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 6 
MS nie: M-AN38B 
Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN38b 
Sample 10: 
Description: test de periofmance Mix Cal IRMS 005 



Acquistion Date: 21/4/07 10:46 

Welaht: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 byCF/uncalibrated) 
Gas: C02 ' UncaObrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: . Label; Value; 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 160 -20 delta 46 -20 06 



wrt: 
POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Majoi' 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 4S/44 


Ratio 46/44 


1 


4.82 


47.5 


1.1661E-02 


3.8111E-03 


2 


4.85 


107.4 


1.ieB1E-02 


3.8104E-03 


7 


4.93 


747.6 


1.1681E-02 


3.8117E-03 


8 


4.90 


807.4 


1.1681E-02 


3.8124E-03 



Mean: 
StdDevoffitpt,): 



1.1681E-02 
0.03 



3.8114E-03 
0.13 



Sample Data 



Peak Ho 


RT (Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


RaOo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalBO 


1 
2 
3 
4 


202.3 
267.4 
356.7 
546.8 


2.82 
2.71 
2.64 
2.99 


9.0657E-09 
8.9007E-09 
a.2537E-09 
9.3863E-09 


1.171 1E-02 
1.1762E-02 
1.1719E-02 
1.1728E-02 


^52 
6.90 
3.21 
4.01 


• -32.77 

-28.24 

•. -32.03 

-31.19 


3.7031 E-03 
3.7029E-03 
3.7011 E-03 
3.6999E-03 


-28.31 
-28.39 
-28.91 
-29.32 


-47.78 
-47.87 
-48.36 
-48.77 


-18.40 
-18.48 
-19.00 
-19.42 
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CF Analysis Results 



File: 2104MixCalAcetate01.raw 
Prolect; con)role2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 7 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inletflle: M-AN41 
Sample 10: 
Descrintlon; Callbralion Mix Cal Acetate 001C 



Aequlstion Date: 21/4/07 11:08 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: J6 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) , 

Gas: C02 Uncalibrated C02 ' 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 

RaBo 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT (Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.98 


127.7 


1.1681E-02 


. 3.8125E-03 


2 


5.01 


187.5 


1.1682E-02 


3.8115E-03 


3 


S.07 


247.5 


1.1682E-02 


3.8105E-03 


6 


4.82 


2427.6 


1.1681E-02 


3.8126E-03 


9 


4.86 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8129E-03 


10 


4.97 


2547.5 


1.16815-02 


3.813ie-03; 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1681E-02 
0.02 



3.8122E-03 
0.19 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


delU180 
w.r.L SMOW 


1 


880.5 


2.00 


9.3143E-09 


1.1735E-02 


4.57 


-30.64 


3.7031 E-03 


-28.54 


-48.00 


-18.63 


2 


1248.7 


2.61 


1.9166E-08 


1.1856E-02 


14.91 


-19.99 


3.7035E-03 


-28.49 


•47.98 


-16.60 


3 


1321.5 


1.95 


1.4461E-08 


1.1700E-02 


1.S7 


-33.73 


3.7030E-03 


-28.64 


-48.10 


-18.72 


4 


1494.1 


1.77 


1.6537E-08 


1.ie99E-02 


18.60 


-16.1B 


3.702SE-03 


-28.78 


-48.28 


-18.91 
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CF Analysis Results 



File: 2104MixCalAcetate02.raw 
Project contfol82007.PRO 
Sample list: 21(M.spl 
Line: 20 
MS flie: M-AN41 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Description: Calibration Mix Cal Acetate 001 C 



Acqulstion Date: 21/4/07 22:35 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
. Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

,Specles: C02 by CF (uncallbtafed) 

Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
DeconvoluUon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 130 •36.3 

Ratlo2:180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 
delta 46 -20.06 



wrf: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction; None 



Peak No 



1 

2 
3 
8 

g 

10 



major 
Height (nA| 



4.S9 
5.03 
S.QS 
4.73 
4.77 
4.90 



RT(S6C) 



127.7 
187.5 
247.6 
2427.S 
2487.4 
2S47.5 



Ratio 45/44 



1.1670E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 
1.1660E-02 
1.1680E-02 
1.1680E-02 



Ratio 46/44 



3.6103E-d3 
3.8b94E-03 
3.8084E-03 
3.8102E-03 
3.8105E.03 
3.6109E-03 



Mean: 
StdDevoffitpi,): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8100E-03 
0.19 



Sample Data 



Peak No 


RT^Sec) 


Major Height 
(nAl 


Major Area 


RaOo 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
w r t <%iuinw 


1 

2 
3 
4 


879.8 
1247.5 
1320.2 
1492.9 


2.12 
2.60 
1.94 
1.71 


9.7970E-09 
1.9343E-08 
1.4318E-08 
1.5895E-08 


1.1732E-02 
1.1855E-02 
1.1700E-02 
1.1894E-02 


4.45 
15.04 
-1.71 
18.33 


-30.76 
-19.84 
-33.57 
-16.45 


3.6983E-03 
3.6995E-03 
3.6991 £-03 
3.6991 E-03 


-29.26 
-28.97 
-29.10 
-29.11 


-48.72 
-48.45 
-48.S5 
^.60 


-19.36 
-19.09 
-19.19 
-19.24 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon 
R6pertoire: 



A 825427 



2104 



Instrament : 
CO et paraphe: 



GC/C/IRMS Isoprime 2 



26gjP 



Valeur isotopique du r^actif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone et du Cortisol) 



^ 








Blanc urinaire 


Echantillon 




SI 


1 1 K6to6tio 


SI 


llK6todtio 


Nom du fichier 


2104BIulFl 


2104BlulFl 


2104427F1 


2104427F1 


tr(s) 


881 


1502 


881 


1504 


trr 


- . 


1,705 


- 


1,708 


Intensity (nA) 


3,1 


4.4 


4,1 


5,2 


8 "C %o mesurte 


-30,99 


-24,90 


-30,82 


-22,60 


5'^C%ocomgte 


- 


-21,97 


- 


-19,43 



Fraction F2 (K^tos) 





Blanc urinaire 


EchantiUon 




SI 


Etio 


Andro 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


2104BlulF2 


2104BlulF2 


2104BlulF2 


2104427F2 


2104427F2 


2104427F2 


tr (s) 


880 


1250 


1277 


880 


1251 


1278 


trr 


- 


1,421 


1,452 


- 


1,421 


1,453 


Intensit6 (nA) 


2,5 


3.7 


4,3 


2,4 


4,0 


4,9 


5 "C %o mesurde 


-30,42 


-25,59 


-24,71 


-30,62 


-23,45 


-22,60 


S '^C %o corrig6e 


- 


-22,74 


-21,76 


- 


-20,37 


-19,43 



Fraction F3 (Diols) 





Blanc urinaire 




SI 


5pAdiol 


5aAdiol 


5pPdiol 


Nom du fichier 


2104BlulF3 


2104BlulF3 


2104BlulF3 


2104BlulF3 


tr(s) 


882 


1331 


1361 


.1679 


tn 


-. 


1,509 


1,543 


1,905 


Intensity (nA) 


5.4 


7,1 


2,2 


4,1 


5"C%omesuree 


-30,68 


-27,57 


-28.26 


-26.74 


6 "C %o corrigee 


- 


-22,28 


-23.12 


-21,80 





Echantillon 




SI 


5pAdiol 


SaAdiol 


5pPdiol 


Nom du fichier 


2104427F3 


2104427F3 


2104427F3 


2104427F3 


tr(s) 


883 


1328 


1361 


1684 


trr 


- 


1,504 


1,541 


1,907 


Intensite (nA) 


9.9 


5,5 


2.8 


5,5 


5 "C %o mesuree 


-30,47 


-26,22 


-26,52 


-24,98 


6 "C %o corrigee 


- 


-20,65 


-21,01 


-19,70 
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Codification : E-FCR-06 



Version : F 



Date : 20/09/2006 



Page : 2/2 



FICHE D' ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 





valeur de r6f6rence d'une population t^moin 


Echantillon 

dans les normes 




8"C%o haute 


8 "C %o basse 


oui 


non 


llKetoetio 


-17,58 


-26,27 


^ 




Etio 


-19,56 


-26,10 


J. 




Andro 


-18,43 


-25,02 


<JL 




5p Adiol 


-18,55 


-26,97 


U 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 


ol 




SpPdiol 


-18,25 


-25,55 


(k 







Btu 


Echantillon | 




A%« 


A%o + 0,8%o 


A%o 


A%o-0,8%o 


Etio - 1 1 K6toetio 


-0,76 


-0,14 


-0,94 


-1,74 


Andro- 11 K6toetio 


0,21 


0,80 


0,00 


-0,80 


5p Adiol -5pPdiol 


-0,48 


-0,15 


-0,95 


-1,75 


5a Adiol -SpPdiol 


-1,32 


-0,51 


-Ul 


-2,11 



Seuil de positivit6 de I'AMA : 5'''C%o(metabolite) - 5'^C%o(compose endogene de r6firence) > 3%o 



5'^C du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee a la mdthode: +/- 0,8%o 

Conclusion 






L'analyse de I'^chantillon par spectrometrie de masse de rapport isotopique (EC3 1) n'indique pas 
une prise de Testosterone ou de I'un de ses precurseurs sur la base de I'absence d'appauvrissement 
isotopique significatif des metabolites cetoniques et diols de la Testosterone. 



Partie a remplirpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: ^^^^jfO ^ /O ^ 
Observations: 




Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation 



li 



LNDD 1582 






t 















K-i 






* I * » 
ij 






> 1 






1^ 



- 7 < 

<. 




1* 

6=? 



:S' 






r * 






f . 

*j'^ 
















LnuD" 1583 



©afid 



(ofra< 



agenoe frarKjalse de lutle contra le dopage 
Departement des Analyses 




ACOtEllITATIONCOFKAC 

ri-1791 

rORTIE 

CISPOHItUSUIt 



ESSAIS WWW.COfltAUR 



ChStenay-Malabry, le 23 avril 2007 



30209 



RAPPORT D^ANALYSE NO 5 






Demande d'analyse de I'USADA du 13/04/2007 



Sport : 

Epreuve et lieu : 
Date: 



USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



Reception defsVI'echantillonfs^ d'urine : 

Date: l§/04/2007 

Type de materiel : Berlinger 

Nombre d'echantillon(s) : 6 (sur 10 Schantillons regus) 

Nombre de rapport(s) d'analyse : 5 

Reference de(s) l'echantillon(s) : a25423 - 825425 - 825426 - 825427 - 993856 -.99.3865 

'" Resultats (Cf rSferenffels en vlgaeur : AMA 2007) "" ", 



Date de debut des analyses : 



16/04/2007 



M6thodes d'analvses utillsees : Chromatographie gazeuse coupi6e h ta spectrom6trIe de masse et 
chrbmatographle gazeuse_couplee ci la spectrom^triede masse de rapport Isotopique. 

Conclusions ! L'analvse par snectfometrie de mass e de rapp ort isotopique 

n'indique pas une prise de Testnsl-erfme ou de I'un de ses 
nrecufiseijrs sur la base de Tabsence d^ap pauvrissement 
isotonioue sianifiratif des metabolites cetonip u^s et diols de la 
TestQsteconfi 



NB 



Echantlllon n" 993865 : la valeur isotoplque du 5a-androstaned1ot n'a pas pu etre 
determin^e en raison de sa falble concentration dans I'^chantillon. 



Pestlnatalre ; 

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 
Cople ; 

- Union Cydiste Internationale - A. GRIPPER (CH i860 AIGLE - SUISSE) 




Le laboratoire n'est pas responsable du pr^l&venrmnt des echanOllons. La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autoris^e que y~,y-^ 
sous sa forme Integrate. II est confidentlelet comporte 1 page(s). Vv 
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